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^ (54) Title: USE OF POLYMERS COMPRISING THERMOPLASTIC POLYMERS AS FILTRATION AIDS AND/OR STABIL- 
0\ ISING AGENT 

^2 (54) Bezeichnung: VERWENDUNG VON POLYMERISATEN, ENTHALTEND THERMOPLASTISCHE POLYMERE ALS 
FILTERHILFS- UND/ODER STABILISIERUNGSMITTEL 

^ (57) Abstract: The invention relates to the use of polymers comprising thermoplastic polymers as filtration aids and/or stabilising 
agent for the filtration or stabilisation of aqueous liquids. 

O 

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung von Polymerisaten, enthaltend thermoplastische Po- 
lymere als Filterhilfs- und/oder Stabilisierungsmittel fiir die Filtration bzw. Stabilisierung von wassrigen Flussigkeiten. 
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Verwendung von Polymerisaten, enthaltend thermoplastische 
Polymere als Filterhilfs- und/oder Stabilisierungsmittel 

5 Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung von Poly- 
merisaten, enthaltend thermoplastische Polymere als Filter- 
hilfs- und/oder Stabilisierungsmittel fUr die Filtration bzw. 
10 Stabilisierung von w&ssrigen Flttssigkeiten* 

Die Trennung von f est-f ltissigen Stof fgemischen \iber Filtration 
ist in vielen industriellen Produktionsprozessen ein wichtiger 
Verfahrensschritt. Unter dem Begriff Filterhilf smittel versteht 
15 man eine Reihe von Produkten, die in loser, pulvriger , granulier- 
ter oder faseriger Form als Anschwemmmaterial in der Filtration 
eingesetzt wird. 

• Filterhilfsmittel kann man vor Beginn der Filtration als Filter^ 
20 hilfsschicht (Anschwemmf ilter) auf das Filterhilfsmittel auf- 
bringe, urn einen lockeren Kuchenaufbau zu erzielen, oder konti- 
nuierlich der zu filternden Triibe zusetzen. 

Bekannte Filtrierzusatzstof f e sind beispielsweise Diatomeen, 
25 Naturalprodukte, die aus der Kalzinierung von Diatomit hervor- 
gehen. Die Hauptbestandteile sind amorphe Si0 2 - Modif ikationen, 
begleitet von Oxiden des Aluminiums, Eisens und anderer Elemente 
sowie deren silikatische Verbindungen . Perlite sind gegluhte, 
gemahlene selektierte Biahtone vulkanischen Ursprungs (Rhyolite) . 
30 Die Struktur ist bl&ttchenfarmig und chemisch als ein Natrium-, 
Kalium-, Aluminium-Silikat zu beschreiben. Bentonite sind Ton- 
mineralien mit einer hohen Quell- und Absorptionsfahigkeit . 

Filterhilfsstoffe sollten w&hrend der Filtration ein pordses 
35 Milieu bilden, dass die zu beseitigenden Unreinheiten aufnimmt 
und den Abfluss der fliissigen Phase erleichtert. 

Die Zusatzstof fe sollten eine erhGhte Porositat haben und sollten 
sich auch unter Druckeinf luss nicht verformen. Aufierdem sollten 
40 die Stoffe chemisch inert und leicht zurUckgewinnbar sein. 

FtLr das Filtrieren von Bier werden gegenwartig iiberwiegend 
Kieselgur-Anschwemm- sowie Schichtenf ilter benutzt. Bei der 
Anschwemmf iltration wird vor Filtrationsbeginn auf einer Stiitz- 
45 flache (Filtergebe) eine Kieselgur-Vorschicht angeschwemmt . 
Nach Anschwemmen dieser Vorschicht wird dem zu f iltrierenden 
Bier (Unfiltrat) ein Gemisch aus f einer und grober Kieselgur 
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zudosiert. Bei der Bierproduktion muss mit einem Kiesel- 
gurverbrauch von 150 bis 200 g/hl Bier gerechnet werden. Fur die 
Anschwemmf iltration hat sich Kieselgur besonders wegen seines 
groSen Porenvolumens , seines niedrigen Schiittgewichtes, seiner 
5 hSheren Saugfahigkeit und seiner gro&en spezifischen Oberfl&che 
bewahrt . 

Ein Nachteil bei der Verwendung von Kieselgur ist, dass es nach 
einer Anzahl von Filterbetriebsstunden durch zurtickgehaltenes 
10 Feststof fmaterial in seiner Wirksamkeit verbraucht ist und von 
den Sttitzf l&chen der Filter entfernt und ausgetauscht werden 
muss. 

Das Deponieren des verbrauchten Kieselgurs ist aufgrund gesetz- 
15 licher Vorschriften nur mit groSen Schwierigkeiten und Kosten- 
aufwand mdglich. Versuche, das als Filtermaterial unbrauchbare 
Kieselgur zu regenerieren erwiesen sich als in der Praxis nicht 
durchf xihrbar . Zusatzlich ist Kieselgur seit einiger Zeit wegen 
seiner eventuell krebserzeugenden Wirkuhg in Diskussion. 

20 

Auch die Abtrennung von Triibung verursachenden Substanzen wie 
geldsten Polyphenolen oder Proteinen ist in vielen Getr&nke- 
produktionsprozessen ein wichtiger Verf ahrensschritt, weil 
die Entfernung dieser Stoffe zu einer l&ngeren Haltbarkeit 
25 der GetrMnke fOhrt. 

Die Stabilisierung kcinn durch die Zugabe von Stoffen erfolgen, 
die die Triibung verursachenden Substanzen binden, fallen oder 
in sonst geeigneter Weise aus dem Medium entfernen. Zu diesen 
30 Stoffen geh6ren z.B. das Kieselgel, das Proteine bindet bzw. 
fMllt, oder Polyvinylpyrrolidon, das Polyphenole bindet. 

Bislang werden Filterhilf smittel und Stabilisierungsmittel 
getrennt oder zusammen eingesetzt . Im ersten Fall bedeutet dies 
35 jedoch apparativen Aufwand im zweiten Fall ist die gemeinsame 
Entsorgung problematisch # zudem ist es bei den bisher ein- 
gesetzten Stoffen nicht mSglich die Adsorption zu regulieren. 

EP 351 363 beschreibt hochvernetzte Polyvinylpolypyrrolidone 
40 (PVPP) als Stabilisieriings- und Filterhilf smittel . Bei der 
Verwendung von Polyvinylpolypyrrolidon allein ist es jedoch 
schwierig, die Adsorption einzustellen. 

In US 4344846 wird eine Methode zur Anschwemmf iltration 
45 mit Filterhilf smitteln auf Basis expandierten Polystyrols 
beschrieben. 
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WO 96/35497 beschreibt regenerierbare Filterhilf smittel ftir die 
Filtration eines fliissigen Mediums/ insbesondere Bier, die Kdrn- 
chen synthetischer oder nattirlicher Polymere umfassen, die einen 
Filterkuchen mit einer Porositslt zwischen 0,3 und 0,5 bilden. 

5 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es ein Filterhilf s- bzw. 
Stabilisierungsmittel bereitzustellen, dass anstelle von Kiesel- 
gur bei der Filtration bzw. Stabilisierung von wassrigen Fltissig- 
keiten, insbesondere in der Bier- und Getrankeherstellung 

10 verwendet werden kann. Es sollte sowohl als Filterhilf smittel 
als auch als Stabilisierungsmittel allein aber auch sowohl als 
auch far beide Funktionen einsetzbar sein. Es sollte unlSslich 
und nur wenig quellbar, chemisch inert und oberf lachenreich sein, 
sowie einfach und in akzeptablen Reaktionszeiten herstellbar 

15 sein. Weiterhin sollte es moglich sein, die Adsorption gezielt 
einzustellen und es sollte regenerierbar sein. - 

Diese Aufgabe wurde tiberraschend durch die Verwendung von Poly- 
merisaten, enthaltend thermoplastische Polymere, gelcSst. 

20 

Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von Polymerisaten 
enthaltend 

(a) 20 bis 95 Gew.-% mindestens eines thermoplastischen Polymers 

25 

(b) 80 bis 5 Gew.-% mindestens eines weiteren Stoffes, ausgew&hlt 
aus der Gruppe der Silikate, Carbonate, Oxide, Kieselgel, 
Kieselgur, Diatomeenerde, weiterer Polymere oder Gemischen 
davon 

30 

als Filterhilfs- und/oder Stabilisiervuigsmittel zur Filtration 
und/oder Stabilisierung einer w&ssrigen Fltissigkeit , mit der MaE- 
gabe, dass das thermoplastische Polymer nicht Polys tyrol sein 
darf . 

35 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Filtration und/oder Stabilisierung einer wassrigen Fltissigkeit, 
dadurch gekennzeichnet, dass man ein Polymerisat als Filterhilfs- 
bzw. Stabilisierungsmittel enthaltend 

40 

(a) 20 bis 95 Gew.-% mindestens eines thermoplastischen Polymers 

(b) 80 bis 5 Gew.-% mindestens eines weiteren Stoffes, ausgewMhlt 
aus der Gruppe der Silikate, Carbonate, Oxide, Kieselgel, 

45 Kieselgur, Diatomeenerde, weiterer Polymere oder Gemischen 

davon einsetzt, 
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mit der MaSgabe, dass das thermoplastische Polymer nicht Poly- 
styrol sein darf . 

Das Verfahren kann dabei so ausgeftthrt werden, dass nur jeweils 
5 eine Filtration oder eine Stabilisierung des wassrigen Mediums 
stattfindet, oder aber, dass neben der Filtration eine gleich- 
zeitige Stabilisierung erfolgt. Bevorzugt findet neben der 
Filtration auch eine Stabilisierung statt, 

10 Bei der Filtration wird bevorzugt die Technik der Anschwemm- 
f iltration verwendet . 

Uberraschenderweise IMsst sich durch die erf indungsgemafien 
Polymerisate die Adsorption beispielsweise der die Trttbung in 
15 Getr&nken verursachenden Inhaltsstof fe gezielt einstellen. 

Werden, z.B. im Faile von Bier die darin enthaltenen Polyphenole 
komplett entfernt, verliert das Bier dadurch auch seine Ge- 
schmacksstoff e. 

20 

Ein weiterer Vorteil der Verwendung der erf indungsgemSSen Poly- 
merisate ist ihre Regenerierbarkeit . 

Unter den unter (a) genannten thermoplastischen Polymeren ver- 
25 steht man amorphe unvernetzte und teilkristalline unvernetzte 

Polymere. Sie sind schmelzbar und konnen durch Extrusion, Spritz- 
guss oder im Spinnverf ahren verarbeitet werden. In organischen 
LSsungsmitteln sind sie oft ldslich. Sie enthalten sowohl 
kristalline als auch amorphe Bereiche. Die Makromolektilketten 
30 gehen dabei durch mehrere Bereiche und stellen so den Zusammen- 
halt des Polymers her (s.a. Handbuch der Technischen Polymer- 
chemie, A, Echte, 1. Aufl., 1993, VCM, Weinheim) . Beispielsweise 
versteht man darunter Polyolefine, Vinylpolymer e , Polyamide, 
Polyester, Polyacetate, Polycarbonate oder auch Polyurethane 
35 und Isomere. 

Bevorzugt versteht man unter den teilkristallinen Thermoplasten 
Polyethylen, Polyoxymethylen oder Polypropylen. 
Unter den amorphen Thermoplasten versteht man bevorzugt Poly- 
40 vinylchlorid oder Polymethacrylat . 

Die thermoplastischen Polymere (a) werden im Rahmen der Erfindung 
in Mengen von 20 bis 95 Gew.-%, bevorzugt 40 bis 90 Gew.-%, ins- 
besonders bevorzugt 60 bis 90 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge 
45 des Filterhilf sstof f es, eingesetzt. 
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Unter den Carbonaten unter (b) versteht man Alkali- oder Erd- 
alkalicarbonate, Alkali- oder Erdalkalihydrogencarbonate, bevor- 
zugt Kalziumcarbonat, Natriumhydrogencarbonat oder Kalium- 
hydrogencarbonat . Unter den Oxiden versteht man Oxide oder Misch- 
5 oxide der 4. Nebengruppe oder der 3. Hauptgruppe, bevorzugt 
Titanoxid oder Aluminiumoxid . 

Unter den Silikaten versteht man sonstige nicht ausdrtlcklich 
vorher genannte nattirliche und ktinstliche Silikate; dazu gehSren 
10 auch Mischsilikate wie Alumosilikate oder auch Zeolithe. 

Als weitere Polymere unter (b) werden bevorzugt Polyamid oder 
vernetztes Polyvinyl lactam und/oder Polyvinylamin eingesetzt. Als 
Polyvinyl lac tarn und/oder Polyvinylamin sind bevorzugt: Polyvinyl - 
15 pyrrolidon, Polyvinylpiperidon, Polyvinylcaprolactam, Polyvinyl- 
imidazol , Polyvinyl-2-Methylimidazol , Polyvinyl-4-Methylimidazol , 
Polyvinylformamid. Bespnders bevorzugt wird hochvernetztes Poly- 
vinylpolypyrrolidon, beispielsweise das unter dem Markennamen 
erhaltliche Divergan® F eingesetzt. 

20 

Dieses wird ublicherweise durch die sogenannte Popcornpoly- 
merisation erhalten. Dabei handelt es sich urn eine Poly- 
merisationsmethode, bei der die wachsenden Polymerketten 
miteinander vernetzen. Dies kann in An- oder Abwesenheit 
25 eines Vernetzers geschehen. 

Vernetzer sind Verbindungen, die mindestens zwei ethylenisch 
ungesattigte nichtkonjugierte Doppelbindungen im Molekttl 
erhalten. Bevorzugte Vernetzer sind Divinylbenzol , N,N' -Di vinyl - 
30 ethylenharnstof f , N, N ' -Divinylpropylharnstof f , Alkylenbisacryl- 
amide , Alkylenglycoldi (meth) acrylate . 

Das Endprodukt der "Popcorn" -Polymerisation ist ein schaumiges, 
krustiges, kSrniges Polymerisat mit Blumenkohl-ar tiger Struktur. 
35 Aufgrund ihrer meist starken Vernetzung sind Popcornpolymerisate 
in der Regel uniaslich und kaum quellbar. 

Die unter (b) genannten Zuschlagsstof f e k6nnen sowohl allein 
als auch in Gemischen in dem Filterhilf sstof f enthalten sein. 

40 Als Zuschlagsstof fe allein werden bevorzugt vernetztes Polyvinyl - 
pyrrolidon, Ti0 2 , KHC0 3 , NaHC0 3 , CaC0 3 , Kieselgel, Kieselgur, 
Diatomeenerde oder Bentonit eingesetzt. Bevorzugt werden Gemische 
von vernetztem Polyvinylpolypyrrolidon (PVPP) mit Ti02# NaHC0 3 , 
KHC0 3 , CaC0 3/ Kieselgel, Kieselgur, Diatomeenerde oder Bentonit 

45 oder Gemische von NaHC0 3 oder KHC0 3 mit CaC0 3 , Ti0 2 , Kieselgel, 

Kieselgur, Diatomeenerde oder Bentonit oder aber Gemische von Ti02 
mit NaHC0 3 , KHC0 3 , CaC0 3 , Kieselgel, Kieselgur, Diatomeenerde oder 
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Bentonit eingesetzt. Insbesonders bevorzugt wird vernetztes 
Polyvinylpolypyrrolidon eingesetzt. 

Die eingesetzten Thermoplaste konnen nach an sich bekannten 
5 Verfahren hergestellt werden. Solche Verfahren sind beispiels- 
weise in A. Echte; Handbuch der Technischen Polymerchemie; VCH, 
Weinheim, 1993 beschrieben. 

Zur Herstellung der Polymerpulver werden die thermoplastischen 
10 Polymere und wenigstens ein weiterer Stof f in einem Extruder 
compoundiert . 

Unter Compoundieren versteht man allgemein das Mischen eines 
Polymers mit wenigstens einem Zusatzstoff {Der Doppelschnecken- 

15 extruder : Grundlagen- und Anwendungsgebiete, Herausg. : VDJ- 
Gesellstchaft Kunststofftechnik.-Dilsseldorf : VDI-Verlag, 1995, 
Kapitel 7 und Aufbereiten von Polymeren mit neuartigen Eigen- 
schaften, Herausg.: VDI-Gesellschaft Kunststofftechnik.-Dilssel- 
dorf : VDI-Verlag, 1995, S. 135 ff.) -Das Aufbereiten Von Polymeren 

20 durch Fallen und VerstSrken wird z.B. bei den Polyolefinen und 
Polystyrol zur gezielten Verbesserung der Eigenschaf ten und 
Senken der Herstellkosten durchgef tihrt . Die Ftillstoffe lassen 
sich gem&S ihrer Part ikelgeome trie nach dem sog. Aspect Ratio 
unterscheiden. Bei einem Wert kleiner als zehn ist der Stoff 

25 ein reiner Ftillstof f (Extender) , erst bei hSheren Werten wird 
ublicherweise eine Verst&rkungswirkung erreicht . . Dieser Effekt 
kann durch ausgeprSgte Haftkr&fte zwischen Zusatzstoff und Poly- 
mer verst&rkt werden. Halufig eingesetzte Ftillstof fe sind Calcium- 
carbonat (Kreide) und Talkum. Aufgrund der Lebensmittelzulassung 

30 hat mit Calciumcarbonat geftilltes Polypropylen auch ftir Lebens- 
mittelverpackungen (Spritzguss, Tief Ziehen) breite Anwendung 
gefunden. Weiterhin beschrieben ist das Fttllen von Polypropylen 
mit Holzmehl fiir Platten, die im Automobilbau eingesetzt werden. 
Weiterhin tiblich sind Glas (z.B. in Kugelform) , Asbest, Silikate 

35 (z.B. Wollastonit) , Glimmer, Spate und Graphit. Ein Hblicher 

Anteil an Ftillstof f betr&gt 20-80 Masse-%, kann aber auch bis zu 
95% betragen. Durch das VerstSrken von thermoplastischen Kunst- 
stoffen mit Faserstoffen werden die mechanischen Eigenschaf ten , 
besonders die Steifigkeit und H&rte des Kunststoffs erhSht. 

40 Oblicherweise werden als Faserstoffe Glasfasern, Kohlen- 

stoffasern, Stahlfasern und Aramidfasern verwendet. Durch das 
Mischen wenigstens zweier Kunststoffe, dem Legieren, erh&lt 
man Polymere mit einem anderen Eigenschaf tsprofil . Die Gemische 
k8nnen homogen, heterogen oder teilweise bzw. begrenzt vertrag- 

45 lich sein. 
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In alien Fallen ist die Verwendung von Extrudern, insbesondere 
Zweischneckenextrudern bevorzugt. Daneben treten aber auch sog. 
Ko-Kneter auf. 

5 Oblicherweise treten bei der Extrusion Temperaturen und 
Drticke auf, die neben der rein physikalischen Mischung eine 
chemische Umsetzung, d.h. eine chemische VerSnderung der 
Einsatzkomponenten, ermaglichen kSnnen. 

10 Umsetzung im Sinne der Erfindung beschreibt einen Prozess, 

bei dem wenigstens zwei Stof fe physikalisch und/oder chemisch 
miteinander umgesetzt werden. 

Die Umsetzung kann auch durch ttbliche Verfahren zur thermo- 
15 plastischen Verarbeitung, insbesondere Mischen, Dispergieren, 
Fallen, Verst&rken, Legieren, Entgasen stattfinden und. die 
reaktive Aufbereitung, durch Walzen, Kneten, Gie&en, Sintern, 
Pressen, Compoundierung, Kalandrierung, Strangpressen oder 
Extrusion oder Kombination dieser Methdden. Bevorzugt werden 
20 die Polymerpulver aber in einem Extruder compoundiert . 

Unter dem Begriff der Filtration versteht man das Durchstromen 
eines porSsen Filtermittels durch eine Suspension (Triibe) , 
bestehend aus einer diskontinuierlichen Phase (dispergierte 
25 Stoffe) und einer kontinuierlichen Phase (Dispersionsmittel) . 
Dabei werden Feststof f teilchen auf dem Filtermittel abgelagert 
und die filtrierte Fliissigkeit (Filtrat) verl&sst das Filter- 
mittel klar. Als &u£ere Kraft zur Uberwindung des StrSmungs- 
widerstandes wirkt hierbei eine angelegte Druckdif f erenz . 

30 

Man kann beim Filtrationsvorgang grunds&tzlich verschieden 
Mechanismen der Feststof f abscheidung beobachten. Hauptsach- 
lich handelt es sich hierbei um eine Oberfl&chen- oder Kuchen- 
f iltration, Schichtenf iltration sowie Siebf iltration. Haufig 
35 hat man es mit einer Kombination aus wenigstens zwei Vorgangen 
zu tun. 

Im Falle der OberflMchen- oder Kuchenf iltration kommen sogenannte 
Anschwemmf ilter in verschiedenen Ausftihrungen fttr die GetrSnke- 

40 filtration zur Anwendung (Kunze, Wolfgang, Technologie Brauer 
und Malzer, 7. Auflage, 1994, S. 372). Allen Anschwemmsystemen 
gemeinsam, werden die in der zu f iltrierenden Flttssigkeit ent- 
haltenen Feststoffe und auch die absichtlich zudosierten Fest- 
stoffe (Filterhilf smittel) durch ein Filtermedium zurxlckgehalten, 

45 wobei sich ein Filterkuchen aufbaut. Dieser ist im Verlauf der 
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Filtration ebenso wie das Filtermittel zu durchstrdmen. Eine 



solche Filtration wird auch als Anschwemmf iltration bezeichnet. 

Unter den erf indungsgemaS zu filternden und/oder zu stabilisie- 
5 renden Fliissigkeiten versteht man Fruchts&fte oder Garungs- 
getr&nke, wie Wein oder Bier. Insbesondere wird das erfindungs- 
gem&Se Verfahren zur Filtration und/oder Stabilisierung von 
Bier verwendet . 

10 Die erfindungsgemfiS bereitgestellten Filterhilfs- bzw. Stabili- 
sierungsmittel zeichnen sich durch gute Benetzbarkeit mit Wasser 
und konstanter Durchf lussrate bei gleichzeitig guter Filtrier- 
wirkung aus. 

15 Die Filterhilf smittel werden nach dem Mischprozess durch 
Techniken der Granulierung des Schrotens und/oder Mahlens, 
bevorzugt durch eine Auf einanderf olge von Granulierung und Mahlen 
zerkleinert. Bei der Temperaturfvihrung eines Kaltmahlprozesses 
kann Wasser im Endprodukt verbleiben. 



Die erhaltenen Pulver weisen eine mittlere KorngroSe zwischen 
1 land 1000 bevorzugt zwischen 2 und 200 jun auf. Sie besitzen 

entweder eine regelmafiige oder unregelmaSige Struktur, die 
spheroid oder nichtspharoid sein kann. Bevorzugt sind die 
25 erhaltenen Pulver jedoch nichtsphMroid. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautern, 
ohne sie jedoch darauf einzuschranken. 

30 A) Herstellung von Polymerpulvern 

Ein thermoplastisches Polymer und wenigstens ein weiterer Stoff 
(Gesamtmenge ca. 10 kg) werden in einem Extruder compoundiert . 
Das Extrudat wird im Wasserbad abgekiihlt und granuliert . Das 
35 erhaltene Granulat wird in einer Pralltellermtihle zerkleinert 
und mit einem Vibrationstaumelsieb abgesiebt. 

Die Gewichtsverhaltnisse, in denen das thermoplastische Polymer 
und entsprechende Zusatzstoffe (Stoff 1, evtl. auch Stoff 2) 
40 compoundiert worden sind, gibt die folgende Tabelle an. Hinter 
dem Gewichtsverhaltnis ist in Klammern die Probenkennung ange- 
geben . 
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# 


Thermoplasti- 
sches Polvmer 


Stoff 1 


Stoff2 


Verhaltnis Thermoplastisches Polymer : Stoff 1 (evtl. 
:StofiE2) 




1 


Polvoroovlen 


Kieselgur 




20:80 (la); 50:50 (lb); 80:20 (lc); 90:10 (Id) 


5 


2 


Polvoroovlen 


CaC0 3 




60:40 (2a); 80:20 (2b) 




3 


Pol vnran vl en 


Ti02 




60:40 (3a): 80:20 (3b) 




4 


Polvoroovlen 


PVPP 




60:40 (4a); 80:20 (4b) 




5 


Polvnroovlen 


Kieselgel 




80:20 (5a) 


10 


6 


PolvDTODvlen 


Bentonit 




80:20 (6a) 




7 


Polvoroovlen 


PVPP 


Kieselgel 


70:25:5 (7a); 70:28:2 (7b) 




8 


Polvethvlen 


Kieselgur 




50:50 (8a); 80:20 (8b); 90:10 (8c) 




9 


Polvethvlen 


CaCC>3 




60:40 (9a); 80:20 (9b) 


15 


10 


Polyethylen 


TiQ> 




60:40 (10a); 80:20 (10b) 




11 


Polvethvlen 

A X/ A Y w UA T AVI * 


PVPP 




60:40 (11a); 80:20 (lib) 




12 


Polyethylen 


Kieselgel 




80:20 (12a) 




i ^ 


r^oiycmyicn 






80-20 H3a> 
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14 


Polyethylen 


PVPP 


Kieselgel 


70:25:5 (14a); 70:28:2 (14b) 




15 


Polyamid 


Kieselgur 




20:80 (15a); 50:50 (15b); 80:20 (15c); 90:10 (15d) 




16 


Polyamid 


CaC03 




60:40 (16a); 80:20 (16b) 




17 


Polyamid 


TiQ 2 




60:40 (17a); 80:20 (17b) 



25 

Es bedeuten dabei: 
Polypropylen: Novolen, BASF 
Polyethylen: Lupolen®, BASF 
Polyamid: Ultramid®, BASF 
30 Kieselgur: Kieselgur, Merck, CAS-Nr. 68855-54-9; 

CaC03: Calciumcarbonat (gef Milt, reinst ) , Merck, CAS-Nr. 471-34-1; 
Ti0 2 : Titandioxid (<325mesh, 99 %) , Aldrich, CAS-Nr. 1317-70-0; 
PVPP: Divergan F, BASF, CAS-Nr. 9003-39-8; 

NaHC03: Natriumhydrogencarbonat (reinst), Merck, CAS-Nr. 144-55-8; 
35 Kieselgel: Kieselgel, Merck, CAS-Nr. 63231-67-4; 
Bentonit: Bentonit, Aldrich. 



B) Anwendungs tests 

40 Filtration einer Standardtrtibungslosung 

Die Filtrationswirkung wird anhand der Kl&rung einer Standard- 
trtibungslSsung, d.i. eine FormazinlSsung mit definierter Trubung, 
die dem Fachmann zur Charakterisierung von Filterhilf smitteln ftir 
die Getrankeindustrie bekannt ist, in der Anschwemmf iltration 

45 beurteilt. 
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10 

Die Kriterien fttr ein gutes Testergebnis sind Konstanthalten 
der Durchf lussrate und des Anschwemmdrucks und die Filtrations- 
wirkung, d.i. Klarheit des Filtrats: 

der Ans chwemmdr uc k vor und nach dem Filter hat bei gut em Durch- 
5 fluss den gleichen Wert, d.h. Verstopfen des Filters ist nicht 
gegeben. Die Trtibung wird nach einem Standardtest gemaS EBC 
bestimmt. Eine Fltissigkeit wird als klar beurteilt, wenn die 
Trtibungswerte gem££ EBC < 1 sind. 

10 Im folgenden werden Untersuchungen mit den in Abschnitt A 

beschriebenen Polymerproben beschrieben. Dabei wird bevorzugt 
die Mahlfraktion mit einer TeilchengroSe kleiner als 100 Jim 
eingesetzt . 

15 Die im folgenden gezeigte Tabelle zeigt die Werte nach einem 

Durchf lussvolumen von 5 1, 10 1 und 15 1 ftir ausgesuchte Proben. 



Filtrationswirkung und Durchfluss 



25 



Probe 


lc 


lib 


EBC-Trttbung 1 ' 2 > nach einem 






Durchflussvolumen von 






5 1 


2,51 


1,78 


10 1 


1,41 


1,25 


15 1 


0,92 


0,76 


Durchf lussrate 3 > (1 h" 1 ) 


404) 


40«) 


Anschwemmdruck 5 ) (bar) 
(vor / nach Filterkorper ) 


1,5*>/1,5«> 


1, 5«>/l,5«> 



30 x ) EBC: European Brewery Convention. 

2 ) Der Nullwert, d.i. der Wert der StandardtrttbungslSsung 
betr^gt 20 EBC. 

3) Die Durchf lussrate ohne Filterhilf smittel betr&gt 40 1 h" 1 . 

4 ) Der Messwert bleibt wShrend der gesamten Dauer der Filtration 
35 konstant . 

5) Der Anschwemmdruck der reinen Flussigkeit, d.h. ohne Filter- 
hilf smittel betragt 1,5 bar. 
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Patentansprtiche 

1. Verwendung von Polymerisaten enthaltend 

(a) 20 bis 95 Gew.-% mindestens eines thermoplastischen 
Polymers 

(b) 80 bis 5 Gew.-% mindestens eines weiteren Stoffes, 
10 ausgewahlt aus der Gruppe der Silikate, Carbonate, 

Oxide, Kieselgel, Kieselgur, Diatomeenerde, weiterer 
Polymere oder Gemischen davon 

als Filterhilfs- und/oder Stabilisierungsmittel zur 
15 Filtration und/oder Stabilisierung einer w&ssrigen 

Fltissigkeit, mit der MaEgabe, dass das unter (a) aufgefiihrte 
thermoplastische Polymer nicht Polystyrol sein darf . 

2. Verwendung von Polymerisaten gem&S Anspruch 1, dadurch 

20 gekennzeichnet, dass neben der Filtration gleichzeitig eine 

Stabilisierung der w&ssrigen Flussigkeit stattfindet. 

3 . Verwendung von Polymerisaten gem££ Anspruch 1 oder 2 , dadurch 
gekennzeichnet , dass der unter (b) aufgefiihrte Stoff ausge- 

25 wahlt ist aus der Gruppe der Alkali- oder Erdalkalicarbonate, 

der Alkali- oder Erdalkalihydrogencarbonate, der Oxide oder 
Mischoxide der 4. Nebengruppe oder der 3. Hauptgruppe, der 
Polyamide, der vernetzten Polyvinyllactame, der Polyvinyl- 
amine oder Gemischen davon. 

30 

4. Verwendung von Polymerisaten gemSS einem der Ansprtiche 1 bis 

3, dadurch gekennzeichnet, dass der unter (b) aufgeftihrte 
Stoff vernetztes Polyvinylpolypyrrolidon (PVPP) ist. 

35 5. Verwendung von Polymerisaten gem&fc einem der Ansprtiche 1 bis 

4, dadurch gekennzeichnet, dass der unter (b) aufgefOhrte 
Stoff ausgewShlt ist aus der Gruppe vernetztes Polyvinylpoly- 
pyrrolidon, Ti02/ NaHC03, KHCO3 , CaC03 , Kieselgel, Kieselgur, 
Diatomeenerde, Bentonit oder Gemischen davon. 



40 



6. Verfahren zur Filtration und/oder Stabilisierung einer 
wassrigen Fltissigkeit, dadurch gekennzeichnet, dass man 
ein Polymerisat als Filterhilfs- bzw. Stabilisierungsmittel 
enthaltend 



WO 03/084639 PCT/EP03/03439 

12 

(a) 20 bis 95 Gew.-% mindestens eines thermoplastischen 
Polymers 

(b) 80-5 Gew.-% mindestens eines weiteren Stoffes, ausgew&hlt 
5 aus der Gruppe der Silikate, Carbonate, Oxide, Kieselgel, 

Kieselgur, Diatomeenerde, weiterer Polymere oder 
Gemischen davon einsetzt, mit der MaSgabe, dass das unter 
(a) aufgefxlhrte thermoplastische Polymer nicht Polystyrol 
sein darf . 

10 

7. Verfahren gem&E Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet , dass ne- 
ben der Filtration auch eine gleichzeitige Stabilisierung des 
zu filternden Mediums stattfindet. 

15 8. Verfahren gemSS einem der Ansprtiche 6 oder 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass bei der Filtration die Technik der Anschwemm- 
filtration verwendet wird. 

9. Verfahren gem&S einem der Ansprtiche 6 bis 8, dadurch gekenn- 
20 zeichnet, dass es sich bei der wassrigen Flussigkeit urn eine 

Fliissigkeit ausgew&hlt aus der Gruppe der Fruchtsaft- oder 
GSrungsgetr&nke handelt. 

10. Verfahren gemaS einem der Anspruche 6 bis 9, dadurch gekenn- 
25 zeichnet, dass es sich bei der wassrigen Fltissigkeit um Bier 

handelt. 

11. Verfahren gem&fi einem der Ansprttche 6 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die eingesetzten Polymerisate eine mittlere 

30 KorngrdSe zwischen 1 und 1000 haben. 

12. Verfahren gem&£ einem der Ansprtiche 6 bis 11 , dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Teilchen der eingesetzten Polymerisate 
nicht sphdroid sind. 

35 
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ff) (57) Abstract: The invention relates to the use of polymers comprising thermoplastic polymers as filtration aids and/or stabilising 
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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung von Poly men saten, enthaltend thermoplastische Po- 
^ lymere als Filterhilfs- und/oder Stabilisierungsmittel fur die Filtration bzw. Stabilisierung von wassrigen Flussigkeiten. 
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0 Besondere Kategorlen von angegeben en Verdffentlichungen 

'A* Veroffentllch una, die den atkjemeinen Stand derTechnikdefmlert, 
aber nicrit als besonders bedeutsam anzusehen 1st 

•E' alteres Dokument, das jedoch erst am Oder nach dem Internattonaten 
AnmeWedatum verdffentllcrit worden ist 

•L' Veroffentlichung, die geelgnet ist. elnen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
schelnen zu lassen, oder durcn die das VerofTeniBchungsdaium elner 
anderen im Recherchenbericnj genannten Veroffentlichung belegl warden 
soil oder die aus elnem anderen besonderen Grund angegeben 1st (wte 
ausgef&hrt) 

"O* Veroffentlichung, die sich auf eine mQndOche Offenbarung, 

elne Benutzung, elne AussteOung oder andere MaGnahmen bezieht 

•P* VerOffentllchung, die vor dem International AnmeWedatum, aber nach 
dem beanspruchten Priorttatsdatum veroffenuTchl worden tst 



•T Spatere Veroffentlichung, die nach dem intematlonalen Anmeldedatum 
oder dem PriorttStsdatum verOffentDcht worden tet und mit der 
Anmeldung nteht kollldlert. sondem nur zum Verstandnisdesder 
Erfindung zugrundelJegenden Prinxips oder der ihr zugrundeDegenden 
Theorle angegeben isf 

•X* Verdffentnchung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein auf grund dieser VeroH entBchung nicht als neu oder auf 
erftaderischer Taligkett beruhend betrachlet werden 

"Y* VeroffenlUchung von besonderer Bedeutung: die beanspruchte Erfindung 
kann nicht als auf erflnderischer Tatigkelt beruhend betrachtet 
werden, wenn die Verdffentflchung mit elner oder me hreren anderen 
Verdffentlichungen dieser Kategone in Verbindung gebracM wird und 
dlese Verbindung fur einen Fachmann naheliegend ist 
Veroffentlichung, die MitgBed derselben Patentfamilie Ist 
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